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 Voltametrické s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu by lo s tudováno  
DC v oltametrií ( DCV) a  diferenční pulzní voltametrií (DPV) na uhlíkové filmové 
elektrodě (CFE) a meniskem modifikované stříbrné pevné amalgámové elektrodě  
(m-AgSAE). Byly nalezeny podmínky pro jeho stanovení pomocí DCV a DPV na CFE 
v Brittonově – Robinsonově pufru v koncentračním ro zmezí 1.10-4 až 1. 10-6 mol.l-1. 
Použitím adsorpční rozpouštěcí voltametrie (AdSV) na m-AgSAE v   
Brittonově – Robinsonově pufru o pH 2,0 byla látka stanovena v koncentračním 
rozmezí ( 2 – 10).10-7 mol.l-1 s mezí s tanovitelností 3, 6.10-7 mol.l-1. Po užitím 
kombinace D PV s  extrakcí t uhou f ází ( SPE) pr o s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu 
v říční vodě byla dosažena mez stanovitelnosti 6,6.10-8 mol.l-1. Použitím cykl ické 





Voltammetric det ermination of 2 -methoxy-5-nitrophenol w as s tudied using  
DC v oltammetry (D CV) a nd d ifferential p ulse v oltammetry (D PV) a t a carbon f ilm 
electrode (CFE) an d a meniscus m odified s ilver s olid amalgam e lectrode  
(m-AgSAE). Conditions were found for its determination by DCV and DPV at CFE in  
Britton - Robinson bu ffer within concentration r ange 1.10-4 – 1.10-6 mol.l-1. Us ing 
adsorptive s tripping voltammetry ( AdSV) m -AgSAE in  Britton - Robinson buf fer  
pH 2, 0 c ompound this det ermined in t he c oncentration r ange ( 2 – 10) .1 0-7 mol.l-1 
with a l imit of detection 3,6.10-7 mol.l-1. Using a combination of DPV with solid phase 
extraction (SPE) for determination of  2-methoxy-5-nitrophenol in river water, limit o f 
detection 6,6.10-8 mol.l-1 was abtained. Using cyclic voltammetry (CV) at m-AgSAE 
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Seznam použitých symbolů a zkratek  
A   absorbance 
AdSV   adsorpční rozpouštěcí voltametrie 
BR pufr  Brittonův – Robinsonův pufr 
c   molární koncentrace látky 
C.A.S.  Chemicals Abstract Services 
CFE   uhlíková filmová elektroda 
CV    cyklická voltametrie 
DCV   DC voltametrie 
DPV   diferenční pulzní voltametrie 
Eacc   akumulační potenciál 
Ein   kladnější regenerační potenciál 
Efin   zápornější regenerační potenciál 
Ep   potenciál píku 
Ev   potenciál vlny 
Ip   proud píku 
Iv   proud vlny 
LOD   mez stanovitelnosti 
m-AgSAE  meniskem modifikovaná stříbrná pevná amalgámová elektroda 
N   pořadové číslo měření 
SPE   extrakce tuhou fází 
tacc   doba akumulace 
v   rychlost polarizace 





Aromatické nitrosloučeniny jsou významnou skupinou toxických a 
karcinogenních k ontaminantů životního prostředí, které představují značný rizikový 
faktor pro zdraví lidské populace. Již od konce 70. let je zřejmé, že jsou přítomny ve 
všech složkách životního prostředí. 1 – 3 Nitroderiváty jsou významnou součástí 
výfukových plynů a vzdušných prachových částic, na jejichž povrch jsou 
adsorbovány.1, 4  Byly rovněž detekovány v  říční vodě. 1, 5  Jejich obs ah v  životním 
prostředí vzrůstá především proto, že vznikají z oxidů dusíku produkovaných všemi 
vysokoteplotními pr ocesy ( spalování f osilních paliv, tepelná likvidace odpadů, 
zpracování kovů) a dalších vzdušných polutantů a polycyklických uhlovodíků 6 – 7, ty 
provázejí silnou automobilovou dopravu. Přítomny jsou rovněž v cigaretovém kouři a 
vznikají i při úpravě některých potravin, např. grilováním masných výrobků. 1,2  
Fenoly, jejich deriváty a nitroaromatické sloučeniny jsou všude přítomné 
kontaminanty, k teré j sou v e v elkém zájmu v  oblasti env ironmentální anal ýzy. 
Dostávají se do životního prostředí jako odpady, pesticidy, výbušniny nebo jsou 
tvořeny fotochemickými a tmosférickými re akcemi. 8 – 9 Fenolické sloučeniny 
vypouštěné do přírodních vod a půdy mají významný dopad na lidské zdraví a životní 
prostředí, protože jsou toxické, bioakumulovatelné a dokonce i při koncentraci pod 
1µg.l-1 mohou ovlivnit kvalitu vody. 8 Proto je stanovení těchto druhů sloučenin velice 
významné.  
Tato diplomová práce byla vypracována v rámci širšího projektu, který probíhá 
na Katedře analytické chemie Přírodovědecké fakulty Univerzity Karlovy v Praze. 
Tento v ýzkum s e z abývá s tudiem el ektrochemického c hování k arcinogenních a 
toxických látek. Cílem tohoto výzkumu je vypracovat nové metody stanovení těchto 
látek pom ocí m oderních pol arografických a v otametrických m etod. Ty to m etody by  
mohly tvořit vzhledem k nízkým p ořizovacím i provozním nákladům alternativu 




1.1 Cíl práce  
 
Tato di plomová pr áce s e z abývá s tudiem el ektrochemického c hování  
2-methoxy-5-nitrofenolu a nal ezením opt imálních podm ínek pr o j eho s tanovení 
s cílem dosáhnout co nejnižší meze stanovitelnosti.  
 Konkrétně byla věnována pozornost diferenční pulzní voltametrii (DPV) a  
DC voltametrii (DCV) na uhlíkové filmové elektrodě (CFE) a na meniskem 
modifikované stříbrné pevné amalgámové elektrodě (m-AgSAE). 
 Dále by la zkoumána m ožnost dos áhnout ni žšího limitu det ekce z a p oužití 
adsorpční rozpouštěcí voltametrie (AdSV) a pomocí předběžné separace a 
prekoncentrace tuhou fází (SPE). 
 Závěrem byl učiněn pokus objasnit mechanismus elektrochemické r eakce  
2-methoxy-5-nitrofenolu použitím cyklické voltametrie (CV). 
 
1.2 Voltametrické stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu na stříbrné 
amalgámové elektrodě 10 
 
Tato práce volně navazuje na bakalářskou práci 10, v  rámci k teré b ylo 
prozkoumáno chování 2-methoxy-5-nitrofenolu při DC voltametrii a DP voltametrii na 
meniskem modifikované stříbrné pevné amalgámové elektrodě.  
 Při DC voltametrii (Obr. 1A) byly nalezeny optimální podmínky pro jeho 
stanovení v koncentračních rozmezí 1.10-4 až 1.10-6 mol.l-1. V BR pufru o pH 2,0 bylo 
dosaženo m eze stanovitelnosti 1, 7.10-6 mol.l-1 a BR pufru o pH  6, 0 by lo d osaženo 
meze s tanovitelnosti 5,4.10-6 mol.l-1. V  říční vodě upravené BR pufrem na pH 2,0 
bylo dosaženo meze stanovitelnosti 6,7.10-7 mol.l-1 a při pH 6,0 bylo dosaženo meze 
stanovitelnosti 2, 9.10-6 mol.l-1. V  pitné vodě upravené BR pufrem na pH 2,0 bylo 
dosaženo meze stanovitelnosti 5,3.10-7 mol.l-1. Při pH 6,0 v pitné vodě se nepodařilo 
změřit kalibrační závislosti, protože signál nečistot kolidující se sledovanou vlnou 
látky ovlivňoval výsledky měření. 
 Při DP voltametrii (Obr. 1B) byly nalezeny optimální podmínky pro jeho 
stanovení v koncentračních rozmezí 1.10-4 až 1.10-6 mol.l-1. V BR pufru o pH 2,0 bylo 
dosaženo m eze stanovitelnosti 3, 4.10-6 mol.l-1 a B R puf ru o pH  6, 0 by lo d osaženo 
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meze s tanovitelnosti 1,3.10-6 mol.l-1. V říční vodě upravené BR pufrem na pH 2,0 
bylo dosaženo meze stanovitelnosti 1,9.10-6 mol.l-1 a při pH 6,0 bylo dosaženo meze 
stanovitelnosti 6, 5.10-7 mol.l-1. V  pitné vodě upravené BR pufrem na pH 2, 0 bylo 
dosaženo m eze stanovitelnosti 1, 3.10-6 mol.l-1 a při pH 6,0 bylo dosaženo meze 
stanovitelnosti 2,7.10-6 mol.l-1. 
 Srovnání použitých metod a dosažených výsledků jsou uvedeny v Tab. 1 
 
Tab. 1 
Srovnání použitých metod a dosažených výsledků pro stanovení  
2-methoxy-5-nitrofenolu na m-AgSAE. 
 
Metoda pH BR pufru Matrice LOD [mol.l-1] 
DCV 2,0 Destilovaná voda 1,7.10-6 
 2,0 Říční voda 6,7.10-7 
 2,0 Pitná voda 5,3.10-7 
 6,0 Destilovaná voda 5,4.10-6 
 6,0 Říční voda 2,9.10-6 
 6,0 Pitná voda –– 
DPV 2,0 Destilovaná voda 3,4.10-6 
 2,0 Říční voda 1,9.10-6 
 2,0 Pitná voda 1,3.10-6 
 6,0 Destilovaná voda 1,3.10-6 
 6,0 Říční voda 6,5.10-7 





Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 10-4 mol.l -1) měřené metodou DCV (A) a 
DPV (B) na m-AgSAE v prostředí BR pufru o pH 2,0 (1); pH 3,0 (2); pH 4,0 (3); pH 
5,0 (4);pH 6,0 (5); pH 7,0 (6); pH 8,0 (7); pH 9,0 (8); pH 10,0 (9); pH 11,0 (10); pH 
12,0 (11). Převzato z bakalářské práce. 10 




































1.3 Studovaná látka 
 
2-methoxy-5-nitrofenol je žlutá krystalická látka, době rozpustná ve vodě. 
Zápach je lehce fenolický. Nepříznivé účinky na zdraví člověka a na životní prostředí 
při používání látky nejsou známy. 11  
Je průmyslově vyráběna jako rostlinný stimulátor určený pro rychlejší 
regeneraci poškozených kultur a ke zvyšování výnosu a kvality rostlinných produktů. 
Ovlivňuje pohyb plasmy v buňkách rostlin, což se projevuje lepším zakořeňováním, 
lepším příjmem živin a intenzivnějším růstem. Aplikace před květem významně 
ovlivňuje klíčení pylových zrn, má pozitivní vliv na násadu plodů, semen a jejich lepší 
vyzrávání. Látka pomáhá rostlinám překonávat stres (po negativním působení 
některých pesticidů, po poškození rostlin mrazem, krupobitím, přesazením apod.). 12 
Hlavním mechanismem účinnosti látky je podpora proudění buněčných šťáv. 
Ošetřené rostliny jsou schopny rychleji reagovat na nepříznivé vlivy. Fenolické látky 
přímo působí na lignifikaci buněčných stěn a tím zvyšují mechanickou odolnost 
pletiv. Ošetřené rostliny jsou odolnější k napadení houbovými chorobami, poléhání, 
zvyšuje se pevnost a skladovatelnost produkce. 13 Při nesprávném použití, např. při 
aplikaci vyšší než povolené dávky na ošetřovanou plochu, může dojít ke zbrzdění 
růstu plodin. 11 
V obchodech se prodává v růstovém stimulátoru Atonik. Přípravek neobsahuje 
přímo 2-methoxy-5-nitrofenol, ale jeho sodnou sůl. Dalšími účinnými látkami v tomto 
přípravku jsou sodné soli 2-nitrofenolu a 4-nitrofenolu. 14 
Z elektrochemických metod byla látka doposud stanovena pomocí DPV a DCV 
na m -AgSAE 10, metodou DPV na visící rtuťové kapkové elektrodě (HMDE) a  
AdSV 15 a pomocí vysokoúčinné kapalinové chromatografie (HPLC) 
s elektrochemickou detekcí na stříbrné pevné amalgámové elektrodě (AgSAE). 16 
Pro s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu b yla t aké pops ána řada dalších 
analytických metod např. plynová chromatografie 17 – 20, m ikroextrakce pev nou  




 CAS number: 636-93-1 
        Strukturní vzorec: C7H7NO4 
            CAS name: Phenol, 2-methoxy-5-nitro- 
Další názvy: Guaiacol 
                     2-Hydroxy-4-nitroanisole 
                     2-Methoxy-5-nitrophenol 
                 3-Hydroxy-4-methoxynitrobenzene 
              3-Nitro-6-methoxyphenol 
              4-Nitro-2-hydroxyanisole 
              5-Nitroguaiacol  
 
 
Obr. 2 Strukturní vzorec 2-methoxy-5-nitrofenolu. 
 
1.4 Použité metody 
 
Snadné elektrochemické redukce nitrosloučenin a v mnoha případech také 
výrazné adsorpční vlastnosti aromatických sloučenin umožňují použití moderních 
metod stopové analýzy jako jsou diferenční pulzní voltametrie (DPV) a  
DC voltametrie (DCV). 28 – 31 
Voltametrie je metoda, při níž se sleduje závislost proudu procházejícího 
pracovní elektrodou ponořenou v analyzovaném r oztoku na pot enciálu, k terý se na 
tuto elektrodu vkládá z vnějšího zdroje. V této souvislosti se používají dva základní 
pojmy: J e t o pot enciálový pr ogram, c ož j e z ávislost pot enciálu v kládaného n a 
pracovní elektrodu na čase, a proudová odezva, což je závislost měřeného proudu 
procházejícího pracovní elektrodou na vkládaném potenciálu. 
1.4.1 DC voltametrie 
 
Při DC voltametrii (DCV) se potenciál vkládaný na pracovní elektrodu lineárně 
s časem mění (roste či klesá). Rychlost změny potenciálu je dostatečně malá ve 
srovnání s rychlostí ustavování rovnováhy na elektrodě, takže lze metodu považovat 
za stacionární při konstantním potenciálu. Je registrován proud měřený při vloženém 






1.4.2 Diferenční pulzní voltametrie 
 
DP voltametrie ( DPV) m á s polu s  diferenční pulzní pol arografií (DPP) z 
pulzních metod v současné době pro praktickou elektroanalytickou chemii největší 
význam. Při této metodě se na potenciál, který se lineárně mění s časem, vkládá 
napěťový pulz o amplitudě 10 až 100 mV a době trvání řádově desítek milisekund. 
Registruje s e r ozdíl proudů změřených těsně před vložením pulzu a na j eho  
konci. 32 – 34 
DP v oltametrií j e možno většinou stanovovat nižší koncentrace látek a lze 
vedle sebe stanovovat látky lišící se podstatně méně v půl vlnových potenciálech než 
je tomu při DC voltametrii.  
1.4.3 Adsorpční rozpouštěcí voltametrie 
 
Při adsorpční rozpouštěcí voltametrii (AdSV) se stanovení el ektroaktivních 
složek směsi provádí po jejich předchozím nahromadění adsorpcí na povrchu 
pracovní elektrody. 
Adsorpční nahromadění látky ze zředěného roztoku se uskutečňuje při 
konstantním potenciálu. Roztokem se během akumulace míchá, aby se urychlil 
přenos látky z roztoku k  elektrodě. Po určité době se míchání přeruší, takže proud 
klesne až na hodnotu stacionárního difúzního proudu. Po určité době akumulace se 
zahájí lineární změna potenciálu a zaznamená se odpovídající křivka. 35 – 36  
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1.4.4 Cyklická voltametrie  
 
Cyklická v oltametrie (CV) je j ednou z e s tandardních el ektrochemických 
technik, která je velmi často používána pro studium základních elektrochemických 
procesů a chování studujících látek. 37 – 39 
Při CV je registrována závislost proudu v obvodu mezi pracovní a pom ocnou 
elektrodou na napětí vkládaném mezi pracovní a referentní elektrodou. Vkládané 
napětí se mění s časem, nejprve lineárně vzrůstá do určité hodnoty a pak lineárně 
klesá zpět. V první části experimentu tedy probíhá reakce v jednom směru  
(např. Ox + ne → Red) a při druhém části jsou produkty elektrodové reakce 
převáděny zpět na výchozí látky (např. Red + ne → Ox). 40 
Přímé analytické využití CV je omezené, hlavní význam má CV při studiu 
elektrodových reakcí. Každé elektrodové reakci odpovídá na polarizační křivce jeden 
proudový pík. Z průběhu katodických a anodických křivek lze usuzovat mechanismus 
elektrodové reakce, např. posuzovat reverzibilitu děje. 
Jedná-li se o reverzibilní reakci, je rozdíl potenciálu anodického a katodického 
maxima píku společně s dalšími pot enciálovými c harakteristikami nez ávislý n a 
rychlosti změny potenciálu. Výška píku je difúzně řízeného děje přímo úměrná druhé 
odmocnině rychlosti změny potenciálu a to jak pro děj reversibilní, tak i děj 
ireversibilní. 33 
U ireverzibilních dějů závisí rozdíl potenciálů maxima anodického a 
katodického píku na rychlosti změny polarizace, dále na hodnotě rychlostní konstanty 
a hodnotě koeficientu přenosu náboje. 32 
Přímá úměra platí mezi výškou píku a odmocninou z rychlosti p olarizace 
pouze u dějů, které jsou řízeny difúzí. U dějů kontrolovaných adsorpcí, při nichž je 
elektrochemicky přeměňována látka adsorbována na povrchu pracovní elektrody, je 
výška píku přímo úměrná rychlosti polarizace. 
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1.4.5 Extrakce tuhou fází 
 
Extrakce t uhou fází (SPE) umožňuje rozdělení analytu mezi dvě nemísitelné 
fáze, z  nichž jedna je tuhá. Do tuhé fáze přechází analyt z plynné nebo  k apalné  
fáze.  
V roztoku se rozmíchá určité množství tuhého absorbentu nebo je roztok 
vzorku proléván s loupcem sorbentu. Absorbent se po té oddělí od roztoku a analyt 
se z něj uvolní teplem či vymytím vhodným roztokem.  
Tato metoda je nejčastěji používaná pro odstranění rušivých složek matrice, 
selektivní obohacení ( zakoncentrování) v zorku, i zolaci m alých množství l átek a k e 
změně rozpouštědla vzorku. 41 
Výhodou j e v elmi j ednoduchá p ráce s  kolonkou, nízká spotřeba organických 
rozpouštědel, snadná automatizace. Nevýhoda je, že pro některé separace nejsou 
na trhu vhodné extrakční kolonky. 
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1.5 Pracovní elektrody 
 
1.5.1 Amalgámová elektroda 
 
Amalgámové elektrody jsou používané už řadu let. Historicky se navazuje na 
dříve popsané elektrody tvořené kapičkami rtuti na stříbrném drátku.   
V současné době může být nasycená tuhá amalgáma vytvářena i např. na 
stříbrné plošce (diskové Ag-elektrodě), nebo amalgamací příslušného prášku 
(eventuelně pudru, pilin). Elektroda může mít přitom např. formu disku či menisku, 
apod. Vedle stříbrných amalgámů jsou studovány i amalgámy jiných kovů např. mědi 
či zlata. 42 – 43 
Stříbrná amalgámová elektroda byla dosud použita ke stanovení kovů 
v odpadních vodách a rudách a ke stanovení některých aniontů (NO3-). Tak é 
organické látky byly testovány např. nitrobenzen, nitrofenoly, toluen ve vodných 
roztocích, ale i řada dalších látek. 44  
Stříbrná pevná amalgámová elektroda ( AgSAE) j e vhodnou alternativou 
k visící rtuťové kapkové elektrodě (HMDE). Existují tři druhy AgSAE lišící se 
povrchem: m eniskem m odifikovaná ( m-AgSAE), fi lmová (MF -AgSAE) a leštěná  
(p-AgSAE) elektroda, která neobsahuje kapalnou rtuť. 44 – 45  
V této práci byla použita meniskem modifikovaná stříbrná pevná amalgámová 
elektroda (m-AgSAE), která poskytuje dobře reprodukovatelné výsledky. 
 
Obr. 3 
Meniskem modifikovaná stříbrná pevná amalgámová elektroda: elektrický kontakt 
(1); skleněná kapilára (2); tuhý Ag amalgám (3); meniskus (4). 
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1.5.2 Uhlíková filmová elektroda 
 
Jako uhl íková f ilmová el ektroda ( CFE) j e oz načován uhl íkový f ilm nanes ený 
na pev nou el ektrodu ( v t omto případě leštěnou pevnou stříbrnou am algámovou 
elektrodu (p – AgSAE) 43 s níž je vodivě spojen. Pevná elektroda zde slouží pouze 
jako v odič a el ektrochemické v lastnosti el ektrody j sou dány  uhl íkovým m ateriálem 
filmu.  
Uhlíkový f ilm j e vyt vořen s močením pov rchu pev né el ektrody v  uhl íkovém 
inkoustu, k terý obs ahuje uhl íkový pr ášek, pol ystyren a r ozpouštědlo s  r elativně 
vysokou t enzí par . I nkoust, k terý s e z achytí na pov rchu el ektrody po v yprchání 
rozpouštědla vytvoří film. 
Mezi výhody této elektrody pat ří přednosti použitého elektrodového materiálu 
(uhlíku): V elké pot enciálové ok no v  anod ické i  k atodické o blasti ( cca 3  V ), vyso ká 
citlivost a nízký šum měření. Velkou výhodou této elektrody je také rychlá a snadná 
obnovitelnost f ilmu, f akt, ž e el ektroda j e s chopná po lehkém u pravení pod mínek 
vykazovat vlastnosti mikroelektrody a v  neposlední řadě ekonomická nenáročnost a 
nízká zátěž pro životní prostředí. 46 Tato elektroda může totiž sloužit jako náhrada za 
sítotiskové elektrody na jedno použití. 
Dosud byla uhl íková f ilmová e lektroda ( film obs ahoval 90%  uhlíku C R 2) 
použita např. ke stanovení guaninu a adeninu založeném na j ejich elektrochemické 
oxidaci. V zhledem k  úzkému a nodickému ok nu r tuti nel ze t yto l átky s tanovit na 
rtuťové či amalgámové elektrodě. 47 – 48  
 
Obr. 4 
Uhlíková filmová elektroda: elektrický kontakt (1); skleněná kapilára (2); tuhý Ag 
amalgám (3); uhlíkový film (4). 
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2 Experimentální část  
 
2.1 Reagencie  
 
Zásobní r oztok o k oncentraci 1. 10-3 mol.l-1 byl připraven rozpuštěním  
0,00846 g 2-methoxy-5-nitrofenolu v 50 m l destilované vody za pomoci ul trazvuku. 
Roztoky o nižších koncentracích pro měření kalibračních závislostí, byly p řipraveny 
přesným ředěním z ásobního r oztoku des tilovanou v odou. V eškeré r oztoky by ly 
uchovávány při laboratorní teplotě ve tmě, ve skleněných nádobách. 
Další po užité c hemikálie: kyselina boritá, kyselina fosforečná 85%, kyselina 
octová 99 %, kyselina c hlorovodíková 35 %, h ydroxid s odný a c hlorid draselný 
(všechno v čistoty p.a., Lachema Brno), methanol v chromatografické čistotě (Merck, 
Praha). 
Brittonův-Robinsonův tlumivý roztok 49 o příslušném pH byl připraven 
smísením 0,2 mol.l-1 NaOH s  roztokem obsahujícím kyselinu boritou, fosforečnou a 
octovou, každou o koncentraci 0,04 mol.l-1.  
Pro přípravu vodných roztoků byla používána deionizovaná voda  
(Millipore Q - plus systém, Millipore, USA). 
 
2.2 Aparatura  
 
Při všech stanoveních byla použ ita s estava E co-Tribo P olarograf s e 
softwarem P olar P ro v erze 5.1, f a P olaro-Sensors, P raha. S oftware pr acoval 
v operačním systému Windows XP. 
Jednotlivá měření byla prováděna v tříelektrodovém zapojení, kdy byla jako 
referentní el ektroda použita elektroda ar gentochloridová ( 3 mol.l-1 KCl) a  j ako 
pomocná elektroda byl použit platinový plíšek. 
Není-li uvedeno jinak byla použita rychlost nárůstu potenciálu 20 mV.s-1 a pro 
DPV modulační amplituda –50 mV.  
Přesná hodnota pH byla měřena digitálním pH-metrem Jenway 4330 (Jenway, 
Essex, Velká Británie) s kombinovanou skleněnou elektrodou (Typ 924 005). Přístroj 




 Spektrometrická měření byla prováděna na přístroji Agilent T echnologies 
8453, který je určený ke spektrometrickým měřením roztoků v UV/VIS oblasti spektra 
v rozsahu 190 -1100 nm. Spektrofotometr je plně řízen osobním počítačem pomocí 
ovládacího pr ogramu U V-VisibleChemStation, v er. 9. 01. K  měření byla použitá 
křemenná kyveta o měrné tloušťce 1 cm. 
2.3 Pracovní elektrody  
 
2.3.1  Meniskem modifikovaná stříbrná pevná amalgámová elektroda 
 
Pro s tudium c hování 2 -methoxy-5-nitrofenolu by la použ ívána m eniskem 
modifikovaná stříbrná pevná amalgámová elektroda (m-AgSAE) č. 2-05-26 o 
průměru disku 0,5 mm vyrobená firmou Polaro-Sensors, Praha. Tento typ elektrody 
byl vyvinut v laboratoři ÚFCH JH AV. 43 
V rámci měření byly prováděny s elektrodou tři operace, kterými byl 
obnovován povrch elektrody: 
Amalgamace: Ponořením elektrody do kapalné rtuti asi na 15 s se obnovil celý 
meniskus. Amalgamace byla prováděna vždy asi po jednom týdnu, anebo po 
dlouhodobém přerušení práce. 
Elektrochemická aktivace: Aktivace byla prováděna v roztoku 0,2 mol.l-1 KCl, 
který nebyl probubláván dusíkem, vložením napětí –2,2 V po dobu 300 s. Při aktivaci 
docházelo k  elektrochemickému čištění povrchu elektrody. Aktivace byla prováděna 
po amalgamaci, při pasivovaném povrchu elektrody a při přerušení práce na dobu 
delší než jednu hodinu. 
 Regenerace: Tato operace byla prováděna v měřeném roztoku při současném 
bublání dusíkem a mícháním roztoku. Na elektrodu bylo vkládáno napětí podle 
následujícího pot enciálového pr ogramu. Skokové střídání kladnějšího konstantního 
potenciálu Ein a zápornějšího konstantního potenciálu Efin v intervalech 0,1 s po dobu 
30 s. Potenciálový program končil vždy při zápornějším potenciálu. 
2.3.2 Uhlíková filmová elektroda  
 
Pro s tudium c hování 2 -methoxy-5-nitrofenolu by la p oužita uhl íková f ilmová 
elektroda tvořená uhlíkovým filmem, který pokrýval stříbrnou amalgámovou elektrodu 
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(CF-AgSAE) č. 2-05-16 o průměru disku 0,425 mm vyrobenou f irmou  
Polaro-Sensors, Praha. Tento typ elektrody byl vyvinut v laboratoři ÚFCH JH AV. 43 
Film b yl v ytvořen smočením povrchu el ektrody v  uhlíkovém i nkoustu. P o 
vytěkání rozpouštědla (1-2 min) se na povrchu elektrody vytvořil film a elektroda byla 
připravena k použití.  
Uhlíkový i nkoust použ itý pr o vytvoření filmu by l p řipraven s mísením a 
rozpuštěním 0,09 g u hlíku CR2 a 0,01 g polystyrenu v 0,5 ml dichlorethanu. Inkoust 
byl zhomogenizován i ntenzivním m ícháním po dobu 5 -ti m inut s  použ itím  
Vortex-Genie 2 (Scientific in dustries, in c., USA) . Po užité s ložení f ilmu by lo 
optimalizováno v předchozí práci. 43 
Na elektrodu byla před každým měřením aplikována elektrochemická 
regenerace pro dosažení lepší opakovatelnosti měření. Není-li u vedeno j inak by la 
elektrochemická regenerace uskutečněna vkládáním potenciálových pulsů  
Ein = 100 mV a Efin = 600 mV, v intervalech 0,1 s po dobu 30 s. 
V případě pasivace filmu byl odstraněn mechanickým otřením a nahrazen 
novým. 
 
2.4 Pracovní postupy 
 
Při voltametrických měřeních bylo do odměrné baňky na 10 ml odpipetováno 
příslušné množství roztoku studované látky a pak byl roztok doplněn BR pufrem o 
příslušném pH po značku. 
Takto připravený roztok byl po promíchání převeden do voltametrické nádobky 
a zbaven kyslíku pětiminutovým probubláváním dusíkem. Poté byl proveden záznam 
voltametrické křivky. Před každým dalším záznamem byl roztok  
30 s probubláván. Všechna měření byla prováděna za laboratorní teploty. 
Vzorek říční vody pro modelové stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu byl 
odebrán 10. února 2010 ve Vltavě na Rašínově nábřeží (Praha, Železniční most) v 
hloubce 20 cm a vzdálenosti 0,3 m od břehu. Říční voda byla přefiltrována přes fritu 
S 4. 
Analyzované modelové vzorky 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  destilované a říční 
vody byly připraveny přidáním potřebného množství zásobního roztoku  
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2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-3 mol.l-1) v  destilované vodě ke zpracovanému 
objemu vzorku. 
  Extrakce t uhou f ází by la pr ováděna na kolonkách LiChrolut EN (500 mg, 
CAT.NO. 1.19691.0001, Merck, Německo), tyto kolonky jsou naplněny  
500 m g s orbentu na báz i k opolymeru et hylvinylbenzenu a di vinylbenzenu. Ty to 
kolonky jsou dle údajů výrobce vhodné pro separaci slabě polárních látek z vodného 
prostředí, mezi které patří i studovaná látka 2-methoxy-5-nitrofenol. 
Extrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu z  vodného roztoku byla prováděna 
následujícím postupem: Kolonka byla napojena na speciální vakuovou nádobu, která 
byla s pojena s  vývěvou. Podtlak by l k ontrolován m anometrem a by l nas taven t ak, 
aby byla udržována konstantní rychlost průtoku 2 ml.min-1, hod nota podt laku by la  
–20 kPa. Kolonka byla aktivována promytím 2 x 3 ml methanolu, který byl následně 
vymyt 3 m l destilované vody. Poté byl kolonkou proléván modelový vzorek vody. Po 
jeho pr osátí by l k olonkou pr osáván v zduch po dobu  10 m in.  
Zachycený 2-methoxy-5-nitrofenol byl eluován 2 x 3 ml methanolu do odměrné baňky 
a doplněn BR pufrem o pH 6,0 na objem 10 ml. Následně byl roztok převeden do 
voltametrické nádobky a po odstranění kyslíku byly zaznamenány voltamogramy.  
Shodným postupem byl připraven slepý vzorek s použitím vzorku destilované 
vody neo bsahující 2 -methoxy-5-nitrofenol. K  němu bylo po zaznamenání 
voltamogramu přidáno příslušné množství 2-methoxy-5-nitrofenolu, které odpovídalo 
očekávané koncentraci v měřeném roztoku po extrakci tuhou fází a znovu byl 
zaznamenám voltamogram. 
Procentuální výtěžek extrakce byl určen z poměru Ip/Ip0, kde I p značí výšku 
píku po pr ovedené e xtrakci v odného v zorku 2 -methoxy-5-nitrofenolu o příslušné 
koncentraci, Ip0 je výška píku 2-methoxy-5-nitrofenolu v roztoku připraveném extrakcí 
slepého v zorku k  němuž byl přidán odpovídající objem zásobního roztoku  
2-methoxy-5-nitrofenolu. 
Všechny křivky byly měřeny třikrát a výsledky poté statisticky vyhodnoceny. 
Mez stanovitelnosti byla počítána s pomocí programu ADSTAT, který ji počítá 
jako nejmenší hodnotu signálu, pro kterou je relativní směrodatná odchylka predikce 
z kalibračního grafu dostatečně malá a rovna číslu 0,1. 50 
Vyhodnocení DC voltametrické vlny (která někdy přicházela do tvaru píku) 
bylo prováděno prodloužením lineární části záznamu před nástupem vlny, vynesení 
kolmice k potenciálové ose v místě největšího proudu vlny a změřením velikosti 
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proudu mezi vrcholem vlny a průsečíkem této kolmice s prodloužením záznamu před 
nástupem vlny. Takto získaná hodnota je v dalším textu označována jako výška vlny 
Iv a potenciál odpovídající maximu DC voltametrické vlny je v dalším textu označován 
jako potenciál v lny Ev. Při nižších koncentracích, kdy měla křivka tvar klasické vlny 
odečítána Iv také při Ev. 
Výška DP píku byla v yhodnocována od spojnice m inim po j eho s tranách, 
změřením velikosti proudu mezi touto spojnicí a maximem píku. 
Proud základního elektrolytu by l odečítán od spojnice, která byla prokládána 
v jeho sedle tak, aby odpovídala místům na křivce při potenciálech minim 
sousedících s píkem studované látky. 
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2.5 Stálost zásobního roztoku studované látky 
 
Stálost zásobního roztoku studované látky o koncentraci 1.10-3 mol.l-1 ve vodě 
byla s ledována s pektrometricky v  křemenné kyvetě o měrné tloušťce 1 cm. 
Referenční kyveta byla naplněna vodou. Výsledky měření stálosti zásobního roztoku 
jsou uvedeny v Tab. 2. 
Z výsledků vyplývá, že během měsíce nedošlo k výrazné změně koncentrace 
studované látky. Je tedy vidět, že zásobní roztok studované látky je při uchovávání 
ve tmě a za stálé laboratorní teploty dostatečně stálý. Na Obr. 5 je absorpční 
spektrum studované látky. 
 
Tab. 2 
Spektrometrické sledování stálosti z ásobního r oztoku 2-methoxy-5-nitrofenolu  
o k oncentraci 1.10-3 mol.l-1 ve vodě při vlnové délce 210; 242;  345  nm. Číselné 
hodnoty udávají relativní hodnotu koncentrace v % proti hodnotě koncentrace čerstvě 
připraveného roztoku.  
 
Dny 0 18 26 32 
% 100 99,7 99,4 99,1 
A210 1,586 1,581 1,577 1,572 
% 100 99,4 98,9 98,4 
A242 1,196 1,189 1,184 1,177 
% 100 99,4 99,0 98,4 












Absorpční spektrum roztoku 2-methoxy-5-nitrofenolu o  k oncentraci 1.10-3 mol.l-1 ve 
vodě. Měřeno proti vodě v křemenných kyvetách o měrné tloušťce 1 cm.  
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3 Adsorpční rozpouštěcí voltametrie 2-methoxy-5- 
-nitrofenolu na meniskem modifikované stříbrné pevné 
amalgámové elektrodě 
Chování 2 -methoxy-5-nitrofenolu (c =  1 .10-6 mol.l-1) při AdSV bylo s tudováno v  BR 
pufru o pH 2,0 a pH 6,0 na m-AgSAE.  
Byl zjišťován optimální potenciál akumulace Eaac, který byl měnen od 100 mV 
od –300 mV pro pH 2,0 a od –200 mV do –600 mV pro pH 6,0 při konstantní době 
akumulace 60 s  v míchaném r oztoku. Potenciál akumulace byl v ždy volen t ak, aby  
byl před nástupem odpovídajícího píku. Na Obr. 6 je ukázán vliv potenciálu 
vkládaného na elektrodu na výšku píku v rozmezí od 100 mV do –300 mV pro pH 2,0 
a od –200 mV do –600 mV pro pH 6,0. Jako optimální potenciál akumulace byl pro 
pH 2,0 zvolen 100 mV a jako optimální po tenciál akumulace pro pH 6,0 by l zvolen  
–400 mV, kdy byl proud píku nejvyšší. 
 Byla zjišťována optimální doba akumulace při potenciálech akumulace 100 mV 
pro pH 2,0. Dále bylo porovnáno měření bez aktivace před každým měřením  
v 0,2 mol.l-1 KCl a s  aktivací před každým měřením v 0,2 mol.l-1 KCl. Na  Obr. 7  j e 
ukázán vliv doby akumulace při potenciálu akumulace 100 mV pro pH 2,0 bez 
aktivace a s  aktivací v  0,2 m ol.l-1 KCl před každým měřením. Z Obr. 7 je vidět, že  
doba akumulace má vliv na výšku píku a to jak při aktivaci před měřením tak i bez ní.  
Dále byla zjišťována optimální doba akumulace při potenciálech akumulace  
–600 mV pro pH 6,0. Bylo porovnáno i měření bez aktivace před každým měřením 
v 0,2 mol.l-1 KCl a s  aktivací před každým měřením v 0,2 mol.l-1 KCl. Na  Obr. 8  j e 
ukázán vliv doby akumulace při potenciálu akumulace –600 m V pr o pH  6, 0 bez  
aktivace a s aktivací v 0,2 mol.l-1 KCl před každým měřením. Na Obr. 8 je vidět, že se 
2-methoxy-5-nitrofenol na elektrodě akumuluje i při pH 6,0. 
Jako optimální doba akumulace byl zvolen čas 600 s při pH 2,0 a měření bez 
aktivace v 0,2 m ol.l-1 KCl před každým měřením, kdy byl proud píku 
nejvyšší.Koncentrační závislost 2-methoxy-5-nitrofenolu byla proměřena metodou 
AdSV n a m -AgSAE v  prostředí pufru o pH 2,0 v koncentračním rozmezí  
(2 – 10).10-7 mol.l-1; Eaac = 100 mV; tacc = 600 s (Obr. 9). Koncentrační závislost byla 
proměřena bez aktivace před každým měřením v 0,2 mol.l-1 KCl. 
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Závislost výšky píku na k oncentraci je lineární. Parametry kalibrační přímky a 
mez s tanovitelnosti j sou uv edeny v  Tab. 3.  N a O br. 10 j e z obrazena  
kalibrační závislost výšky píku na koncentraci  2-methoxy-5-nitrofenolu v dosaženém 
koncentračním rozmezí. 
Pro pH 2,0 bylo dosaženo meze stanovitelnosti 3,6.10-7 mol.l-1. 











Vliv pot enciálu v kládaného na elektrodu na v ýšku pí ku  2 -methoxy-5-nitrofenolu  
(c =  1. 10-6 mol.l-1) při jeho akumulaci na m-AgSAE v  prostředí BR pufru o pH 2,0;  
Eacc = 100 do –300 mV pro pH 2,0 (A) a od –200 mV do –600 mV pro pH 6,0 (B) při 
konstantní době akumulace 60 s v míchaném roztoku. 
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Vliv doby ak umulace na  v ýšku pí ku 2 -methoxy-5-nitrofenolu 
(c =  1 .10-6 mol.l-1) v  míchaném r oztoku v  prostředí BR pufru o pH 2, 0;  
Eacc = 100 m V. Aktivace v 0,2 mol.l-1 KCl před každým měřením (1), bez aktivace v 
0,2 mol.l-1 KCl před každým měřením (2). 













Vliv doby ak umulace na  v ýšku pí ku 2 -methoxy-5-nitrofenolu  
(c =  1 .10-6 mol.l-1) v  míchaném r oztoku v  prostředí BR pufru o pH 6,0;  
Eacc = –400 mV. Aktivace v 0,2 mol.l-1 KCl před každým měřením (1), bez aktivace v 
















Voltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenolu měřené bez aktivace v  0, 2 m ol.l-1 KCl 
metodou D PV n a m-AgSAE v  prostředí BR pufru o pH 2,0; Eacc = 100 m V;  
tacc = 600 s. Koncentrace látky byla 0 ( 1); 2.10-7 (2); 4.10-7 (3); 6.10-7 (4); 8.10-7 (5); 










Závislost pr oudu píku I p na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-7 – 1.10-6) mo l.l-1. Měřeno metodou DPV na m-AgSAE v  prostředí BR pufru  





Parametry kalibrační přímky pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu metodou DPV na 
m-AgSAE v  prostředí BR pufru o pH 2,0; Eacc = 100  mV; t acc = 600 s. Měřeno bez 
aktivace v 0,2 mol.l-1 KCl před každým měřením. 
 
Koncentrace Směrnice Úsek Koef. LOD 
[mol.l-1] [nA.mol-1.l] [nA] korelace [mol.l-1] 




4 Předběžná separace 2-methoxy-5-nitrofenolu extrakcí 
tuhou fází z modelových vzorků vody 
4.1 Extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu tuhou fází z destilované vody 
 
 Extrakce t uhou f ází se použ ívá pr o předběžnou separaci látek ze složitější 
matrice, nebo může sloužit také jako prekoncentrační krok před vlastním 
stanovením. V  případě použití destilované vody jako jednoduché modelové matrice 
má tato technika čistě prekoncentrační funkci. 
 Byla por ovnána ú činnost extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu be z úpr avy pH 
modelové matrice des tilované v ody a s  úpravou pH  modelové matrice des tilované 
vody. Úprava pH modelové matrice destilované vody byla prováděna přidáním konc. 
kyseliny HCl t ak, aby  pH  m odelové m atrice v ody bylo 2, 5. B yl z volen pos tup 
s upraveným pH  m odelové m atrice des tilované v ody, pr otože v ykazoval v yšší 
účinnost a lépe opakovatelné výsledky, což zřejmě souvisí s potlačením disociace 
fenolické skupiny. Parametry účinnosti extrakce jsou uvedeny v Tab. 4. 
 Pro v oltametrické s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu po e xtrakci t uhou f ází 
metodou DPV byla použita m-AgSAE elektroda. 10 
Extrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu byla prováděna na kolonkách LiChrolut EN 
podle postupu, který je popsaný v kapitole (2.4). 
Byla p rovedena e xtrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu z  objemu 100 m l a 500 m l 
modelové matrice destilované vody okyselené na pH 2,5.  
 Účinnost extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu z e 100 ml m odelové m atrice 
destilované vody okyselené na pH 2,5 s koncentrací látky 1.10-6 mol.l-1 ve vodě byla 
91 %. Účinnost extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu z  500 ml m odelové m atrice 
destilované vody okyselené na pH 2,5 s koncentrací látky 1.10-8 mol.l-1 ve vodě byla 
88 % . E xtrakce z  vyššího obj emu m odelové m atrice destilované v ody v ykazovala 
téměř shodnou účinnost jako extrakce z nižšího obj emu modelové m atrice 
destilované vody. Z toho vyplývá, že extrakční účinnost až do 500 ml téměř nezávisí 
na objemu modelové matrice destilované vody. Parametry účinnosti extrakce jsou 
uvedeny v Tab. 5, odpovídající voltamogramy jsou uvedeny na Obr. 11 a 12. 
 Dále byla proměřena koncentrační závislost pro stanovení  
2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE v  prostředí 6 ml 
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methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po extrakci ze 100 ml modelové 
matrice destilované vody ok yselené n a pH  2, 5 v  koncentračním rozmezí  
(2 - 10).10-7 mol.l-1.  
 Závislost výšky píku na koncentraci je lineární. Parametry kalibrační přímky a 
mez s tanovitelnosti j sou uv edeny v  Tab. 6, odpov ídající D P v oltamogramy j sou 
uvedeny na Obr. 13 a odpovídající kalibrační přímka na Obr. 14. 
 Po extrakci tuhou fází bylo dosaženo meze stanovitelnosti 3,3.10-7 mol.l-1. 
 
Tab. 4 
Parametry účinnosti extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-5 mol.l-1) bez úpravy 
pH m odelové m atrice des tilované v ody a s  úpraveným pH  m odelové m atrice 
destilované vody. Extrahovaný objem modelové matrice destilované vody byl 100 ml. 




Ip Ip0 výtěžek 
[nA] [nA] [%] 
   
2,5 –8,56 –9,63 89 





Parametry účinnosti extrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu z  destilované vody okyselené 
na pH  2,5. Měřeno v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem  
o pH 6,0. 
 
c (2-methoxy-5-nitrofenolu) extrahovaný Ip Ip0 výtěžek 
ve vodě objem vzorku [nA] [nA] [%] 
[mol.l-1] [ml]    
1.10-8 500 –1,91 –2,17 88 
1.10-6 100 –9,35 –10,32 91 
 













Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 m l m ethanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po ex trakci 
tuhou f ází z e 100 m l m odelového v zorku des tilované v ody okyselené n a pH  2, 5 
s koncentrací l átky 1. 10-6 mol.l-1. S lepý v zorek (1 ), e xtrakt 2-methoxy-5-nitrofenolu 














Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 m l m ethanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po ex trakci 
tuhou f ází z  5 00 m l m odelového v zorku des tilované v ody okyselené na pH  2, 5 
s koncentrací l átky 1. 10-8 mol.l-1. S lepý v zorek (1 ), e xtrakt 2-methoxy-5-nitrofenolu 


















Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem na pH 6,0 po extrakci ze 
100 m l m odelového v zorku des tilované v ody o pH  2, 5. K oncentrace látky 
v destilované vodě byla: 0 ( 1), 2. 10-7 (2), 4.10-7 (3), 6 .10-7 (4), 8 .10-7 (5),  
10.10-7 (6) mol.l-1. 
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Závislost p roudu pí ku I p na k oncentraci 2-methoxy-5-nitrofenolu v destilované vodě 
v koncentračním rozmezí (2 - 10).10-7 mol.l-1. Měřeno technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem na pH 6,0 po extrakci  
2-methoxy-5-nitrofenolu ze 100 ml destilované vody okyselené na pH 2,5. 
 
Tab. 6 
Parametry kalibrační přímky pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu po e xtrakci z e 
100 ml destilované vody okyselené na pH 2,5 měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0. 
 
Koncentrace Směrnice Úsek Koef. LOD 
[mol.l-1] [nA.mol-1.l] [nA] korelace [mol.l-1] 




4.2 Extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu tuhou fází z říční vody 
 
Extrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu z  říční vody byla prováděna stejně jako 
předchozí extrakce na kolonkách LiChrolut EN. Říční voda pro stanovení  
2-methoxy-5-nitrofenolu byla přefiltrována přes fritu S 4 a dá le byl pr acovní postup 
stejný jak je popsaný v kapitole (2.4). 
 Účinnost extrakce 2-methoxy-5-nitrofenolu ze 100 ml modelového vzorku říční 
vody ok yselené n a pH  2, 5 s  koncentrací l átky 1. 10-6 mol.l-1 ve vodě byla 80 %. 
Účinnost extrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu z  500 ml modelového vzorku říční vody 
okyselené na pH 2,5 s koncentrací látky 1.10-8 mol.l-1 ve vodě byla 76 %. Extrakce 
z vyššího objemu modelového vzorku říční vody vykazovala téměř shodnou účinnost 
jako ex trakce z  nižšího objemu modelového vzorku říční vody. Z toho v yplývá, ž e 
extrakční účinnost až do 500 ml téměř nezávisí na objemu modelové matrice říční 
vody. Parametry účinnosti extrakce jsou uvedeny v Tab. 7, odp ovídající 
voltamogramy jsou uvedeny na Obr. 15 a 16. 
 Dále byla proměřena koncentrační závislost pro stanovení  
2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE v  prostředí 6 ml 
methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po extrakci z 500 ml modelové 
matrice říční vody okyselené na pH 2,5 v koncentračním rozmezí (2 - 10).10-8 mol.l-1.  
 Závislost výšky píku na koncentraci je lineární. Parametry kalibrační přímky a 
mez s tanovitelnosti j sou uv edeny v  Tab. 8, odpov ídající D P v oltamogramy j sou 
uvedeny na Obr. 17 a odpovídající kalibrační přímka na Obr. 18. 




Parametry účinnosti extrakce 2 -methoxy-5-nitrofenolu z  říční vody okyselené na   
pH 2, 5. Měřeno v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem  
o pH 6,0. 
 
c (2-methoxy-5-nitrofenolu) extrahovaný Ip Ip0 výtěžek 
ve vodě objem vzorku [nA] [nA] [%] 
[mol.l-1] [ml]    
1.10-8 500 –2,05 –2,71 76 
1.10-6 100 –4,43 –5,53 80 
 










Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 m l m ethanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po ex trakci 
tuhou f ází z e 100 m l m odelového v zorku říční vody okyselené na p H 2, 5 
s koncentrací l átky 1. 10-6 mol.l-1. S lepý v zorek (1 ), e xtrakt 2-methoxy-5-nitrofenolu 

















Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 m l m ethanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po ex trakci 
tuhou fází z 500 ml modelového vzorku říční vody okyselené na pH 2,5 s koncentrací 
látky 1. 10-8 mol.l-1. Slepý v zorek (1 ), e xtrakt 2 -methoxy-5-nitrofenolu z vodného 

















Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené technikou DPV na m-AgSAE 
v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po extrakci z  
500 ml modelového vzorku říční vody okyselené na pH 2,5. Koncentrace látky v říční 
vodě byla: 0 (1), 2.10-8 (2), 4.10-8 (3), 6.10-8 (4), 8.10-8 (5), 10.10-8 (6) mol.l-1. 








Závislost proudu pí ku I p na k oncentraci 2-methoxy-5-nitrofenolu v říční vodě 
v koncentračním rozmezí (2-10).10-8 mol.l-1. Měřeno technikou DPV na  
m-AgSAE v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0 po 




Parametry kalibrační přímky pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu po  e xtrakci z 
500 ml říční vody okyselené na pH 2,5 měřené technikou D PV na m-AgSAE 
v prostředí 6 ml methanolu doplněných na 10 ml BR pufrem o pH 6,0. 
 
Koncentrace Směrnice Úsek Koef. LOD 
[mol.l-1] [nA.mol-1.l] [nA] korelace [mol.l-1] 




5 Cyklická voltametrie 2-methoxy-5-nitrofenolu na 
meniskem modifikované stříbrné pevné amalgámové 
elektrodě 
Byly proměřeny cyklické voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu  
(c =  1 .10-4 mol.l-1) v  prostředí BR pufru 2,0 až 12,0 na m-AgSAE při rychlostech 
polarizace 10 – 500 mV.s -1. Při měření byly zaznamenávány tři skeny. Před každým 
měřením byla prováděna regenerace elektrody Ein = –1000 m V; E fin = –100 m V.  
Na Obr. 19 jsou vybrané voltamogramy naměřené v prostředí o pH 2,0; 6,0; a 10,0 
při rychlostech polarizace 20 a 2 00 mV.s-1. Z  tohoto obrázku j e patrné, že redukce  
2-methoxy-5-nitrofenolu probíhá ireverzibilně v celé sledované oblasti pH. 
V prostředí BR pufru o pH 2,0 jsou dobře rozpoznatelné dva katodické píky  
(pc1, p c2) při všech rychlostech. Katodický p ík p c1 pravděpodobně odpovídá 
čtyřelektronové redukci nitroskupiny (ArNO2) na (ArHOH2N+) na aminoskupinu podle 
rovnice 1.  a k atodický pí k p c2 pravděpodobně odpovídá dvouelektronové redukci 
(ArHOH2N+) na aminoskupino (ArNH2) podle rovnice 2. 
V prostředí BR pufru o pH 6,0 je při všech rychlostech dobře rozpoznatelný 
jeden katodický pík (pc4) při prvním skenu, při dalším skenu vzniká druhý katodický 
pík (p c3), který není při nízkých rychlostech příliš znatelný a pomalu se zvětšuje 
s rostoucí r ychlostí. Dále se zde objevuje j eden anodický pí k (pa3), který vzniká při 
zpátečním skenu 2-methoxy-5-nitrofenolu při všech rychlostech. Katodický pík pc4 
pravděpodobně odpovídá čtyřelektronové redukci nitroskupiny (ArNO2) na  
hydroxylaminoskupinu ( ArNHOH) podl e r ovnice 3.  R everzibilní redoxní s ystém 
hydroxylamino-/nitrososkupina, dobře známý a popsaný z elektrochemického 
chování podobných sloučenin v neutrálních a zásaditých protických prostředích na 
rtuťových elektrodách 51 – 52, l ze poz orovat i  v případě redoxního chování  
2-methoxy-5-nitrofenolu na  m -AgSAE. Ka todický p ík pc3 ve d ruhém s kenuteda 
odpovídá r edukci hy droxylaminoskupiny ( ArNHOH) na ni trososkupinu ( ArNO) z a 
účasti dvou elektronů podle rovnice 4. Anodický pík pa3 pozorovatelný v  prvním 
zpátečním skenu poté odpovídá ox idaci 2 -methoxy-5-hydroxyaminofenolu. Tat o 
dvouelektrovnová reversibilní oxidace dává vzniknout nitrososkupině (zpětný děj dle 
rovnice 4).  
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V prostředí BR pufru o pH 10,0 jsou při nižší rychlosti dobře rozpoznatelné dva 
katodické píky ( pc6, p c7). Při vyšší rychlosti lze rozpoznat dva katodické píky  
(pc6, pc7) při prvním skenu, při dalším skenu vzniká třetí katodický pík (pc5). Dále se 
zde obj evuje j eden anodi cký pí k ( pa5), který vzniká při zpátečním skenu  
2-methoxy-5-nitrofenolu při vyšších rychlostech. V  prvním kroku pravděpodobně 
dochází k jednoelektronové redukci za vzniku radikálu ArNO2.- (rovnice 5, pík pc6), ve 
druhém k roku doc hází k  tříelektronové redukci ArNO2.- na hy droxylaminoskupinu 
(rovnice 6, pík pík pc7). Katodický pík pc5 je následován anodickým píkem  pa5, který 
pravděpodobně odpovídá reverzibilnímu pár u  hy droxylamino-/nitrososkupina 
(výměna dvou elektronů podle rovnice 7).  
Cyklické voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) v závislosti 
na rychlosti polarizace jsou spolu se závislostí proudu píku na odmocnině rychlosti 
polarizace (v ½) znázorněny na Obr. 20 v BR pufru o pH 2,0; 6,0; 10,0. 
Proudy píků jsou lineárně závislé na odmocnině rychlosti, elektrochemická 
reakce studované látky je tedy řízena difúzí. Parametry lineárních závislostí proudů 
píků na odmocnině z rychlosti polarizace jsou shrnuty v Tab. 9. 
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Cyklické v oltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c =  1  · 10–4 mol.l-1) měřené na  
m-AgSAE v prostředí BR pufru o pH 2,0 (A: v =  20 m V.s–1, B:  v =  200 m V . s–1),  
pH 6 ,0 (C: v =  20 m V.s–1, D : v =  200 m V.s–1) a pH  10 ,0 (E: v =  20 m V.s–1,  




Cyklické v oltamogramy druhého skenu 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1. 10–4 mol.l-1) 
měřené na m-AgSAE v prostředí BR pufru o pH 2,0 (A), pH 6,0 (C) pH 10,0 (E) při 
rychlosti polarizace 1  – 10 mV.s–1, 2 – 20 mV.s–1, 3 – 50 mV.s–1, 4 – 100 mV.s–1,  
5 – 200 mV.s–1, 6 – 500 mV.s–1. 
Závislost pr oudu katodických píků a anodického píku druhého skenu  
2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10–4 mol.l–1) na odmocnině rychlosti polarizace (v1/2), 
měřené cyklickou voltametrií na m-AgSAE v prostředí BR pufru o p H 2, 0, ( B),  
pH 6,0 (D), pH 10,0 (F). 






















































































Parametry lineárních závislostí proudů katodických píků a anodických píků  












2 pc1  –16,79 –59,9 –0,9948 
pc2  –7,90 22,6 –0,9954 
6 pc3  –7,10 18,3 –0,9873 
pc4  –14,63 –65,7 –0,9975 
 pa3 12,42 –44,0 0,9981 
10 pc5  –4,16 14,7 –0,9968 
pc6  –5,48 –41,7 –0,9955 
pc7  –6,95 14,0 –0,9980 




Na základě výsledků cyklické voltametrie lze pro redukci  
2-methoxy-5-nitrofenolu na m-AgSAE navrhnout následující mechanismus. 
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6 Voltametrické stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu na 
uhlíkové filmové elektrodě 
6.1 DC voltametrie 2-methoxy-5-nitrofenolu na uhlíkové filmové 
elektrodě v anodické oblasti 
6.1.1 Vliv pH 
 
 Vliv pH n a c hování 2 -methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) měřené 
s regenerací m etodou D CV na C FE by l s ledován v  prostředí BR pufru  
o pH  2, 0 – 12,0, regenerační potenciály Ein = 100 m V; E fin = 600 m V. Získané 
voltamogramy jsou na Obr. 21. Látka v celém rozmezí pH poskytuje jednu vlnu. 
Metodou l ineární r egrese by l p ro z ávislost pot enciálu v lny E v na pH  puf ru 
v rozmezí pH 2,0 – 6,0 vypočten vztah: 
 
Ev (mV) = –50,1 pH + 1154       (R = –0,9809) 
 
a v rozmezí pH 7,0 – 12,0 vypočten vztah: 
 
Ev (mV) = –11,4 pH + 771       (R = –0,9971) 
 
Při pH 7,0 – 12,0 je potenciál vln na pH téměř nezávislý. Zjištěné závislosti 
potenciálu v lny E v a proudu v lny I v na pH roztoku jsou uvedeny v  Tab. 10,  graficky 
jsou závislosti Ev na pH znázorněny na Obr. 22. 
Jako opt imální by lo z voleno prostředí BR pufru o pH 2,0, j elikož v  t omto 
prostředí látka poskytovala nejvyšší a nejlépe vyvinutou vlnu.  
Opakovaným měřením roztoku 2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) 
v prostředí BR pufru o pH 2,0 byla sledována možná pasivace elektrody. Na  
elektrodu byly vkládány různé regenerační potenciály Ein a Efin a bylo též testováno 
měření bez regenerace. Pro opakované měření jedné vlny při pH 2,0 bylo zvoleno 
měření s regeneračními potenciály Ein = 130 mV; Efin = 600 mV, protože toto měření 
poskytovalo l épe opak ovatelny s ignál. Opakovatelnost s ignálu  






















DC voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE v prostředí BR 
pufru o pH  2, 0 ( 1); pH 3, 0 ( 2); pH 4,0 ( 3); pH 5, 0 ( 4);. pH 6, 0 ( 5); pH 7, 0 ( 6);  
pH 8,0 (7); pH 9,0 (8); pH 10,0 (9); pH 11,0 (10); pH 12,0 (11).  
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Závislost pot enciálu vlny E v 2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) na pH  
roztoku, měřená metodou DCV na CFE v prostředí BR pufru. 
 
Tab. 10 
Vliv pH na DC voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE 
v prostředí BR pufru. 
  
pH Ev (mV) Iv (nA) 
2,0 1060 1530 
3,0 1019 371 
4,0 930 954 
5,0 904 298 
6,0 867 982 
7,0 690 715 
8,0 683 448 
9,0 668 256 
10,0 656 524 
11,0 646 373 















Závislost  pr oudu v lny I v na počtu měření N při DCV 2 -methoxy-5-nitrofenolu  
(c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE, měřeno v prostředí BR pufru o pH 2,0. Opakované měření 
s regeneračními potenciály Ein = 100 m V; E fin = 630 mV (A), opakované měření 
s regeneračními potenciály Ein = 130 m V; Efin = 600 mV (B), opakované měření bez 
regenerace (C). 
 
6.1.2 Koncentrační závislost  
 
 Koncentrační závislost pro 2-methoxy-5-nitrofenol byla měřena s regenerací 
metodou DCV na CFE prostředí BR pufru o pH 2,0 v koncentračním rozmezí  
(2 – 10).10-5 mol.l-1 a ( 2 – 10).10-6 mol.l-1, regenerační potenciály Ein = 130 m V;  
Efin = 600 mV. Voltamogramy pro příslušná koncentrační rozmezí jsou Obr. 24 a 26. 
 Měřené kalibrační závislosti byly lineární v koncentračním rozmezí 2.10-6 až 
1.10-4 mol.l-1. Kalibrační závislosti výšek vln na koncentraci 2-methoxy-5-nitrofenolu 
pro daná koncentrační rozmezí jsou uvedeny na Obr. 25 a 27. Parametry 
kalibračních přímek a mez stanovitelnosti jsou uvedeny v Tab 11.  
















Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené s regenerací metodou DCV na CFE 
v prostředí BR pufru o pH 2,0. Koncentrace l átky by la: 0 ( 1); 2. 10-5 (2); 4. 10-5 (3); 
6.10-5 (4); 8 .10-5 (5); 1 .10-4 (6) mo l.l-1. Regenerační potenciály Ein = 130 m V;  











Závislost proudu v lny I v na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-5 – 1.10-4) mol.l-1 měřeno metodou DCV na CFE v prostředí BR pufru o pH 2,0 
s regeneračními potenciály Ein = 130 mV, Efin = 600 mV. 
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Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené s regenerací metodou DCV na CFE 
v prostředí BR pufru o pH 2,0. Koncentrace látky byla: 0 (1); 2.10-6 (2); 4. 10-6 (3); 
6.10-6 (4); 8 .10-6 (5); 1 .10-5 (6) mo l.l-1. Regenerační potenciály Ein = 130 m V;  









Závislost proudu v lny I v na koncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-6 – 1.10-5) mol.l-1 měřeno metodou DCV na CFE v prostředí BR pufru o pH 2,0 




Parametry kalibračních přímek pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu metodou DCV 
na CF E v  prostřední BR pufru o pH 2,0 s regeneračními potenciály Ein = 1 30 m V;  












(2 – 10).10-5 8,37.106 108,6 0,9948 — 




6.2 DP voltametrie 2-methoxy-5-nitrofenolu na uhlíkové filmové 
elektrodě v anodické oblasti 
6.2.1 Vliv pH 
 
 Vliv pH n a c hování 2 -methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) měřené 
s regenerací m etodou D PV na C FE by l s ledován v  prostředí BR puf ru  
o pH  2, 0 – 12,0, regenerační potenciály Ein = 100 m V; E fin = 600 m V. Získané 
voltamogramy jsou na Obr. 28. Látka v celém rozmezí pH poskytuje jeden pík. 
Metodou l ineární r egrese by l p ro z ávislost pot enciálu pí ku E p na pH  pufru 
v rozmezí pH 2,0 – 6,0 vypočten vztah: 
 
Ep (mV) = –50,2 pH + 1075       (R = –0,9945) 
 
a v rozmezí pH 7,0 – 12,0 vypočten vztah: 
 
Ep (mV) = –4,6 pH + 627        (R = –0,7939) 
 
Při pH 7,0 – 12,0 je potenciál píku na pH téměř nezávislý. Zjištěné závislosti 
potenciálu píku Ep a proudu píku Ip na pH roztoku jsou uvedeny v Tab. 12, graficky 
jsou závislosti Ep na pH znázorněny na Obr. 29. 
Jako optimální bylo zvoleno prostředí BR pufru o pH 2,0, j elikož v  t omto 
prostředí látka poskytovala nejvyšší a nejlépe vyvinutý pík.  
Opakovaným měřením roztoku 2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1.10-4 mol.l-1) 
v prostředí BR pufru o pH 2,0 byla sledována možná pasivace elektrody. Na 
elektrodu by l v ložen pot enciál Ein = 10 0 m V; E fin = 630 m V a pak  by lo t aké 
otestováno měření bez regenerace. Pro opakované měření jednoho píku při pH 2,0 
bylo zvoleno měření bez regenerace, protože toto měření poskytovalo lépe 
opakovatelný s ignál. Opakovatelnost s ignálu 2 -methoxy-5-nitrofenolu j e z obrazena 




















DP voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE v prostředí BR 
o pH 2,0 (1); pH 3,0 (2); pH 4,0 (3); pH 5,0 (4);. pH 6,0 (5); pH 7,0 (6); pH 8,0 (7);  
pH 9,0 (8); pH 10,0 (9); pH 11,0 (10); pH 12,0 (11). 
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Závislost potenciálu píku Ep 2-methoxy-5-nitofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) na pH roztoku, 
měřeno metodou DPV na CFE v prostředí BR pufru. 
 
Tab. 12 
Vliv pH n a DP v oltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) n a CF E 
v prostředí BR pufru. 
 
pH Ep (mV) Ip (nA) 
2,0 981 761 
3,0 925 454 
4,0 860 361 
5,0 827 344 
6,0 779 225 
7,0 601 411 
8,0 592 303 
9,0 579 522 
10,0 575 364 
11,0 628 628 




Závislost proudu pí ku I p na počtu měření N při DPV 2 -methoxy-5-nitrofenolu  
(c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE, měřeno v prostředí BR pufru o pH 2,0. Opakované měření 
s regeneračními potenciály Ein = 100 m V; Efin = 630 mV (A), opakované měření bez 
regenerace (B). 
 
6.2.2 Koncentrační závislost  
 
 Koncentrační závislost pro 2-methoxy-5-nitrofenol byla měřena bez 
regenerace m etodou DPV na CFE prostředí BR pufru o pH 2,0 v koncentračním 
rozmezí (2  – 10).10-5 mol.l-1 a ( 2 – 10).10-6 mol.l-1. Voltamogramy pro příslušná 
koncentrační rozmezí jsou na Obr. 31 a 33. 
 Měřené kalibrační závislosti byly lineární v koncentračním rozmezí 2.10-6 až 
6.10-5 mol.l-1. Při vysokých koncentracích 2-methoxy-5-nitrofenolu  
(8. 10-5 – 1.10-4 mol.l-1) docházelo k  odchylce od přímky, tj. signál byl nižší než by 
odpovídalo lineární závislosti. Kalibrační závislosti výšek píků na koncentraci  
2-methoxy-5-nitrofenolu pro daná koncentrační rozmezí jsou uvedeny na Obr. 32 a 
34. Parametry kalibračních přímek a mez stanovitelnosti jsou uvedeny v Tab 13.  
Pro pH 2,0 bylo dosaženo meze stanovitelnosti 1,7.10-6 mol.l-1.  
























Voltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenolu měřené bez regenerace metodou DPV na 
CFE v prostředí BR pufru o pH 2,0. Koncentrace látky byla 0 (1); 2.10-5 (2); 4.10-5 (3); 











Závislost proudu p íku I p na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-5 – 1.10-4) mol.l-1. Měřena metodou DPV na CFE v prostředí BR pufru o pH 2,0 


















Voltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenolu měřené bez regenerace metodou DPV na 
CFE v prostředí BR pufru o pH 2,0. Koncentrace látky byla 0 (1); 2.10-6 (2); 4.10-6 (3); 









Závislost proudu pí ku I p na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  





Parametry kalibračních přímek pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu metodou DPV 












(2 – 6).10-5 7,19.106 132,8 0,9869 — 




7 DC voltametrie 2-methoxy-5-nitrofenolu na uhlíkové 
filmové elektrodě v katodické oblasti 
7.1.1 Vliv pH 
 
 Vliv pH n a c hování 2 -methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) měřené 
s regenerací m etodou D CV na C FE by l s ledován v  prostředí BR pufru  
o pH  2, 0 – 12,0, regenerační potenciály Ein = 100 m V; E fin = 600 m V. Získané 
voltamogramy j sou na O br. 35.  Lát ka v  celém r ozmezí pH  po skytuje j ednu v lnu. 
Potenciál v šech v ln E v se s  rostoucím pH  pos ouvá k  zápornějším hodnotám, což 
zřejmě souvisí s předřazenou protonizací analytu. Zjištěné závislosti potenciálu vlny 
Ev a proudu vlny Iv na pH roztoku jsou uvedeny v Tab. 14, graficky jsou závislosti Ev 
na pH znázorněny na Obr. 36. 
Metodou lineární regrese byl pro závislost potenciálu Ev na pH pufru v rozmezí 
pH 2,0 – 11,0 vypočten vztah: 
 
Ev (mV) = –37 pH -472        (R = –0,9743) 
 
Jako optimální bylo zvoleno prostředí BR pufru o pH 8,0, j elikož v  to mto 
prostředí látka poskytovala nejvyšší a nejlépe vyvinutou vlnu.  
Opakovaným měřením roztoku 2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1 .10-4 mol.l-1) 
v prostředí BR pufru o pH  8, 0 by la s ledována m ožná pas ivace el ektrody. N a 
elektrodu byly vloženy různé potenciály Ein a Efin a bylo též testováno měření bez 
regenerace. Pro opakované měření jedné vlny pro pH 8,0 bylo zvoleno měření 
s regeneračními potenciály Ein = 130 mV; E fin = 580 mV, protože toto měření 
poskytovalo l épe opak ovatelný s ignál. Opakovatelnost s ignálu  





















DC voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE v prostředí BR 
pufru o pH 2,0 (1); pH 3,0 (2); pH 4,0 (3); pH 5,0 (4);. pH 6,0 (5); pH 7,0 (6); pH 8,0 
(7); pH 9,0 (8); pH 10,0 (9); pH 11,0 (10); pH 12,0 (11). 
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Závislost pot enciálu vlny E v 2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1.10-4 mol.l-1) na pH  
roztoku, měřené metodou DCV na CFE v prostředí BR pufru. 
 
Tab. 14 
Vliv pH n a DC v oltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) n a CF E 
v prostředí BR pufru. 
  
pH Ev (mV) Iv (nA) 
2,0 –497 –2041 
3,0 –589 –1557 
4,0 –639 –1577 
5,0 –676 –2204 
6,0 –744 –2259 
7,0 –725 –2976 
8,0 –754 –3566 
9,0 –798 –3000 
10,0 –836 –2151 
11,0 –646 –1746 














Závislosti proudu v lny I v na počtu měření N při DCV 2-methoxy-5-nitrofenolu  
(c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE, měřeno v prostředí BR pufru o pH 8,0. Opakované meření 
s regeneračními potenciály Ein = 130 m V; E fin = 580 mV (A), opakované měření 
s regeneračními potenciály Ein = 100 mV; Efin = 630 mV (B). 
 
7.1.2 Koncentrační závislost  
 
 Koncentrační závislost pr o 2 -methoxy-5-nitrofenol byla měřena s regenerací 
metodou DCV na CFE prostředí BR pufru o pH 8,0 v koncentračním rozmezí  
(2 – 10).10-5 mol.l-1 a (2 – 10).10-6 mol.l-1. Voltamogramy pro příslušná koncentrační 
rozmezí jsou na Obr. 38 a 40. 
 Měřené kalibrační závislosti byly lineární v koncentračním rozmezí 2.10-6 až 
6.10-5 mol.l-1. Při vysokých koncentracích 2-methoxy-5-nitrofenolu  
(8.10-5 – 10.10-5 mol.l-1) opakovaně docházelo k odchylce od přímky, tj. signál byl 
vyšší než by odpovídalo lineární závislosti. Tato skutečnost může souviset s adsorpcí 
při vyšších koncentracích elektrolytu. Kalibrační závislosti výšek vln na koncentraci 2-
methoxy-5-nitrofenolu pro daná koncentrační rozmezí jsou uvedeny na Obr. 39 a 41. 
Parametry kalibračních přímek a mez stanovitelnosti jsou uvedeny v Tab 15.  
















Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené s regenerací metodou DCV na CFE 
v prostředí BR pufru o pH 8,0. Koncentrace l átky by la: 0 ( 1); 2. 10-5 (2); 4. 10-5 (3); 
6.10-5 (4); 8 .10-5 (5); 1 .10-4 (6) mo l.l-1. Regenerační potenciály Ein = 130 m V;  








c, 10-5 mol.l-1  
Obr. 39 
Závislost proudu pí ku I v na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-5 – 1.10-4) mol.l-1 měřeno metodou DCV na CFE v prostředí BR pufru o pH 8,0 
s regeneračními potenciály Ein = 130 m V; E fin = 580 mV. Lineární přímka byla 

















Voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu měřené s regenerací metodou DCV na CFE 
v prostředí BR pufru o pH 8,0. Koncentrace látky byla: 0 (1); 2.10-6 (2); 4. 10-6 (3); 
6.10-6 (4); 8 .10-6 (5); 1 .10-5 (6) mo l.l-1. Regenerační potenciály Ein = 130 m V;  









Závislost proudu pí ku I v na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-6 – 1.10-5) mol.l-1 měřeno metodou DCV na CFE v prostředí BR pufru o pH 8,0 





Parametry kalibračních přímek pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu metodou DCV 
na C FE v  prostředí BR pufru o pH 8,0 s regeneračními potenciály Ein = 1 30 m V;  












(2 – 6).10-5 –3,10.107 463,7 0,9909 — 




8 DP voltametrie 2-methoxy-5-nitrofenolu na uhlíkové 
filmové elektrodě v katodické oblasti 
8.1.1 Vliv pH 
 
 Vliv pH n a c hování 2 -methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) měřené 
s regenerací m etodou D PV na C FE by l s ledován v  prostředí BR pufru  
o pH  2, 0 – 12,0, regenerační potenciály Ein = 100 m V; E fin = 600 m V. Získané 
voltamogramy j sou na O br. 42.  Lát ka v  celém r ozmezí pH  po skytuje j eden pí k. 
Potenciál všech píků Ep se s  rostoucím p H pos ouvá k  zápornějším hodnotám, což 
zřejmě souvisí s předřazenou protonizací analytu. Zjištěné závislosti potenciálu píku 
Ep a proudu píku Ip na pH roztoku jsou uvedeny v Tab. 16, graficky jsou závislosti Ep 
na pH znázorněny na Obr. 43. 
Metodou lineární regrese byl pro závislost potenciálu Ep na pH pufru v rozmezí 
pH 2,0 – 10,0 vypočten vztah: 
 
Ev (mV) = –43 pH –358        (R = –0,9814) 
 
Jako optimální bylo zvoleno prostředí BR pufru o pH 8,0, j elikož v  to mto 
prostředí látka poskytovala nejvyšší a nej lépe v yvinutý pík. Opakovaným měřením 
roztoku 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) v prostředí BR pufru o pH 8,0 byla 
sledována m ožná pasivace elektrody. N a el ektrodu by l v ložen pot enciál  
Ein = 100 mV; Efin = 630 mV a pak bylo také otestováno měření bez regenerace. Pro 
opakované měření jednoho píku pro pH 8,0 bylo zvoleno měření bez regenerace, 
protože toto měření poskytovalo lépe opakovatelný signál. Opakovatelnost s ignálu  





















DP voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE v prostředí BR 
pufru o pH  2, 0 ( 1); pH 3, 0 ( 2); pH 4,0 ( 3); pH 5, 0 ( 4);. pH 6, 0 ( 5); pH 7, 0 ( 6);  




Závislosti potenciálu pí ku E p 2-methoxy-5-nitrofenolu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) na pH  
roztoku, měřena metodou DPV na CFE v prostředí BR pufru. 
 
Tab. 16 
Vliv pH n a DP v oltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenoulu ( c =  1. 10-4 mol.l-1) na C FE 
v prostředí BR pufru. 
 
pH Ep (mV) Ip (nA) 
2,0 –413 –2633 
3,0 –484 –1962 
4,0 –565 –2887 
5,0 –586 –2528 
6,0 –647 –2461 
7,0 –633 –2730 
8,0 –690 –3408 
9,0 –737 –3296 
10,0 –795 –1168 
11,0 –798 –894 
12,0 –790 –800 










Závislost píku I p na počtu měření N při DPV 2-methoxy-5-nitrofenoulu  
(c = 1.10-4 mol.l-1) na CFE, měřena v prostředí BR pufru o pH 8,0. Opakované měření 
s regeneračními potenciály Ein = 100 m V; Efin = 630 mV (A), opakované měření bez 
regenerace (B). 
 
8.1.2 Koncentrační závislost  
 
 Koncentrační závislost pro 2-methoxy-5-nitrofenol byla měřena bez 
regenerace metodou DPV na CFE prostředí BR pufru o pH 8,0 v koncentračním 
rozmezí (2  – 10).10-5 mol.l-1 a ( 4 – 10).10-6 mol.l-1. Voltamogramy pro příslušná 
koncentrační rozmezí jsou na Obr. 45 a 47. 
 Měřené kalibrační závislosti byly lin eární v  koncentračním rozmezí 4.10-6 až 
1.10-4 mol.l-1. Kalibrační závislosti výšek píků na koncentraci 2-methoxy-5-nitrofenolu 
pro daná koncentrační rozmezí jsou uvedeny na Obr. 46 a 48. Parametry 
kalibračních přímek a mez stanovitelnosti jsou uvedeny v Tab 17.  
Pro pH 8,0 bylo dosaženo meze stanovitelnosti 7,1.10-6 mol.l-1. 

























Voltamogramy 2 -methoxy-5-nitrofenolu měřené bez regenerace metodou DPV na 
CFE v prostředí BR pufru o pH 8,0. Koncentrace látky byla: 0 ( 1); 2.10-5 (2); 4 .10-5 











Závislost proudu pí ku I p na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  
(2.10-5 – 1.10-4) mol.l-1 měřeno metodou DPV na CFE v prostředí BR pufru o pH 8,0 















Voltamogramy 2 -methoxy-5nitrofenolu měřené bez regenerace metodou DPV na 
CFE v prostředí BR pufru o pH 8,0. Koncentrace látky byla: 0 (1); 2.10-6 (2); 4 .10-6 






c, 10-6 mol.l-1  
Obr. 48 
Závislost proudu pí ku I p na k oncentraci 2 -methoxy-5-nitrofenolu v  rozmezí  





Parametry kalibračních přímek pro stanovení 2-methoxy-5-nitrofenolu metodou DPV 












(2 – 10).10-5 –1,30.107 –51,2 0,9967 — 




9 Cyklická voltametrie 2-methoxy-5-nitrofenolu na 
uhlíkové filmové elektrodě 
Byly proměřeny cyklické voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu  
(c =  1 .10-4 mol.l-1) v  prostředí BR pufruo pH 2,0; 6,0; 8,0 a 10,0 na CFE při 
rychlostech polarizace 10 – 500 mV.s -1. Při měření byly zaznamenávány tři skeny. 
Před každým měřením byla prováděna regenerace elektrody Ein = 130 mV; Efin = 600 
mV. 
 Na Obr. 49 jsou vybrané voltamogramy naměřené v prostředí o pH 2,0; 6,0; a 10,0 
při rychlostech polarizace 20 a 2 00 mV.s-1. Z  tohoto obrázku j e patrné, že redukce  
2-methoxy-5-nitrofenolu probíhá ireverzibilně v celé sledované oblasti pH. 
V prostředí BR pufru o pH 2,0 jsou dobře rozpoznatelné dva katodické píky 
(pc1, p c2) a dv a anodi cké pí ky p a1, p a3 při všech rychlostech. Katodický pc2 
pravděpodobně odpovídá čtyřelektronové redukci nitroskupiny (ArNO2) na  
(ArHOH2N+) podl e r ovnice 1.  A nodický pík p a3 pravděpodobně odpovídá oxidaci 
fenolické skupiny. 
V prostředí BR pufru o pH 6,0 jsou dobře rozpoznatelné dv a k atodické pí ky 
(pc4, p c5) a  dv a anodi cké pí ky ( pa4, p a6) při všech rychlostech. Katodický pík pc5 
pravděpodobně odpovídá čtyřelektronové redukci nitroskupiny (ArNO2) na  
hydroxylaminoskupinu (ArNHOH) podle rovnice 3.  Anodický pík p a6 pravděpodobně 
odpovídá oxidaci fenolické skupiny. 
V prostředí BR pufru o pH 10,0 jsou při nižší rychlosti dobře rozpoznatelné dva 
katodické píky (pc7, pc8) a jeden anodický pík (pa9). Při vyšší rychlosti se katodický pík 
pc7 spojuje s  druhým katodickým pí kem p c8 v jeden společný pík pc8. Katodický pí k 
pc8 pravděpodobně odpovídá jednoelektronové redukci za vzniku radikálu ArNO2.- 
podle rovnice 5. Anodický pík pa9 pravděpodobně odpovídá oxidaci fenolické skupiny. 
Cyklické voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10-4 mol.l-1) v závislosti 
na rychlosti polarizace jsou spolu se závislostí proudu píku na odmocnině rychlosti 
polarizace (v ½) znázorněny na Obr. 50 v BR pufru o pH 2,0; 6,0; a 10,0. 
Proudy píků na odmocnině rychlosti polarizace vykazují v daném r ozmezí 
rychlostí polarizace l ineární z ávislost, el ektrochemické r eakce s tudované l átky j sou 
tedy řízeny difúzí. Parametry lineárních závislostí proudů píků na odmocnině 




Cyklické voltamogramy 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1 · 10–4 mol.l-1) měřené na CFE 
v prostředí BR pufru o pH 2,0 (A: v =  20 m V.s–1, B : v =  200 m V . s–1), p H 6 ,0  
(C: v = 20 m V.s–1, D : v =  200 m V.s–1) a pH  10 ,0 (E: v = 20 m V.s–1,  
F: v = 200 mV.s–1); (---) 1. sken, (—) 2. sken.  










































































Cyklické v oltamogramy druhého skenu 2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1. 10–4 mol.l-1) 
měřené na m-AgSAE v prostředí BR pufru o pH 2,0 (A), pH 6,0 (C) pH 10,0 (E) při 
rychlosti polarizace 1  – 10 mV.s–1, 2 – 20 mV.s–1, 3 – 50 mV.s–1, 4 – 100 mV.s–1,  
5 – 200 mV.s–1, 6 – 500 mV.s–1. 
Závislost pr oudu katodických píků a anodického píků druhého skenu  
2-methoxy-5-nitrofenolu (c = 1.10–4 mol.l–1) na odmocnině rychlosti polarizace (v1/2) , 
měřené cyklickou voltametrií na m-AgSAE v prostředí BR pufru o p H 2, 0, ( B),  
pH 6,0 (D), pH 10,0 (F). 





















































































Parametry lineárních závislostí proudů katodických píků a anodických píků  












2 pc1  –222,28 –2141,12 –0,9816 
pc2  –97,91 185,25 –0,9976 
 pa1 30,00 180,55 0,9205 
 pa3 112,10 –74,16 0,99463 
6 pc4  –304,79 –1607,05 –0,9862 
pc5  –55,53 –265,92 –0,9288 
 pa4 45,94 143,26 0,9463 





pc7  –252,09 291,88 –1,0000 
pc8  –712,01 1080,73 –0,9978 





Byla v ypracována m etoda pr o s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu t echnikou 
adsorpční rozpouštěcí voltametrie na meniskem modifikované stříbrné pevné 
amalgámové elektrodě. Byly nal ezeny op timální podm ínky pr o s tudovanou l átku: 
potenciál akumulace 100 mV a čas akumulace 600 s. Studovaná látka byla 
stanovena v  koncentračním rozmezí (2 – 10).10-7 mol.l-1. V BR pufru o pH 2,0 bylo 
dosaženo meze detekce 3,6.10-7 mol.l-1. 
Byla vypracována metoda pro snížení meze detekce 2-methoxy-5-nitrofenolu 
prekoncentrací technikou ex trakce t uhou f ází s  detekcí pomocí diferenční pulzní 
voltametrie na meniskem modifikované stříbrné pevné amalgámové elektrodě. Byly 
nalezeny o ptimální podm ínky pr o s tudovanou l átku v  modelové matrici des tilované 
vody v koncentračním rozmezí (2 – 10).10-7 mol.l-1, kdy bylo dosaženo meze detekce 
3,3.10-7 mol.l-1, extrakční účinnost byla 91 %. Nalezené optimální podmínky byly 
aplikovány také na modelovou matrici říční vody v  koncentračním rozmezí  
(2 – 10).10-8 mol.l-1, k dy by lo dos aženo m eze s tanovitelnosti 6, 6.10-8 mol.l-1, 
extrakční účinnost byla 76 %. 
Byla vypracována metoda s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu t echnikou  
DC voltametrie na uhlíkové filmové elektrodě v anodické a  ka todické o blasti. B yly 
nalezeny optimální podm ínky pr o s tudovanou látku v  koncentračním rozmezí  
2.10-6 – 6.10-5 mol.l-1 pro anod ickou obl ast a 2. 10-6 – 1.10-4 mol.l-1 pro k atodickou 
oblast. Při vyšších koncentracích analytu (8.10-5 – 1.10-4 mol.l-1) v  anodické obl asti 
docházelo k  nelineární z ávislosti pr oudu v lny. P ro anodi ckou obl ast v  BR p ufru  
o pH 2,0 bylo dosaženo meze stanovitelnosti 3,8.10-6 mol.l-1 a pro katodickou oblast 
v BR pufru o pH 8,0 bylo dosaženo meze stanovitelnosti 5,1.10-6 mol.l-1.  
Byla vypracována metoda s tanovení 2 -methoxy-5-nitrofenolu t echnikou 
diferenční pulzní voltametrie na uhlíkové filmové elektrodě v anodické a katodické 
oblasti. B yly nal ezeny opt imální podm ínky pr o s tudovanou l átku v  koncentračním 
rozmezí 2. 10-6 – 6.10-5 mol.l-1 pro anodi ckou obl ast a 2. 10-6 – 1.10-4 mol.l-1 pro 
katodickou oblast. Při vyšších koncentracích analytu (8.10-5 – 1.10-4 mol.l-1) 
v anodické oblasti docházelo opakovaně k nelineárnímu nárůst proudu píku, což 
může pravděpodobně souviset např. s adsorpcí na povrchu elektrody. Pro anodickou 
oblast v BR pufru o pH 2,0 bylo dosaženo meze stanovitelnosti 1,7.10-6 mol.l-1 a pro 
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katodickou obl ast v  BR p ufru o p H 8, 0 by lo do saženo m eze s tanovitelnosti  
7,1.10-6 mol.l-1.  
Byl prostudován reakční mechanismus 2 -methoxy-5-nitrofenolu pom ocí 
cyklické voltametrie na meniskem modifikované stříbrné pevné amalgámové 
elektrodě a na uhlíkové filmové elektrodě. 
Srovnání použ itých m etod a d osažené v ýsledky pro s tanovení  
2-methoxy-5-nitrofenolu jsou uvedeny v Tab. 19. 
 
Tab. 19 
Srovnání použ itých m etod a dos ažené v ýsledky pr o s tanovení  
2-methoxy-5-nitrofenolu. 
 
Metoda Oblast Elektroda pH BR pufru Matrice LOD [mol.l-1] 
AdSV Katodická m-AgSAE 2,0 BR pufr 3,6.10-7 
SPE Katodická m-AgSAE 6,0 Destilovaná voda 3,3.10-7 
SPE Katodická m-AgSAE 6,0 Říční voda 6,6.10-8  
DCV Anodická CFE 2,0 BR pufr 3,8.10-6 
DPV Anodická CFE 2,0 BR pufr 1,7.10-6 
DCV Katodická CFE 8,0 BR pufr 5,1.10-6 
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